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分子蒸留装置には，ポット式 (pot sti1l) ，流下式
(falling-film still) および遠心式 (centrifugal 
still) の三つに分類される 1 )。今回，研究室で購入した Fig. 1 分子蒸留装置
円，JEυ 
装置は，流下式の分子蒸留装置(桐山製作所製)であり，概要を Fig. 1 に示す。この装置の特
徴は，試料を薄い液膜にし，加熱時間も短く，試料量も
比較的少量ですむ。図中のAは試料を入れる滴下ロート，
B およびC は受器， D は加熱媒体容器(加熱媒体として
シリコンオイル)である。分子蒸留は，装置を真空ライ






6-1 真空ラインの組み立て Fig. 2 組み立てた真空ライン
分子蒸留では，系を高真空にする必要がある。そこで高真空にす
るのに必要な専用のコンパクトでオイル拡散ポンプを接続した真
空ラインの製作を試みた。真空活栓 (1 8 mm ゆ)及びトラップは
購入したが，拡散ポンプ，ロータリーポンプ，スタンド，ガイス
ラー管等は研究室にある物あるいは廃品を利用した。組み立てた
真空ライン装置を Fig. 2 に示す。図中のAは真空活栓， B はトラ
ップ， c はオイル拡散ポンプ， D はガイスラー， E は電離真空計 Fig. 3 電離真空計
であり， F でロータリーポンプと接続する。 トラップを液体窒素で冷却しながらロータリーポ
ンプ及び拡散ポンプを作動させ，電離真空計 (Fig.2) を用いてラインの真空度を測定すると約
4 時間で 1. 5 x 1 0 -6 mmHg に達したので，分子蒸留装置専用として利用することにした。
6-2 高沸点化合物の分子蒸留
派遣先の研究室で合成している 1 ， 6-ジエン誘導体のそノマーは，高沸点を有する液体(沸
点、: 100 0C以上/0. 05mmH g) あるいは固体である。液体の場合は減圧蒸留を繰り返して精製
するが，微量の不純物は除去されない場合がある。そこで分子蒸留による不純物の除去を試み
た。 Fig. 1 の Aに試料を入れ， C の加熱温度を 60"" 1000C と種々変えて分子蒸留を行った。 B




j査(沸点: 150 oC以上/0.05mmHg) からのそノマーの回収についても試みた。
7. まとめ
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